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@ Vertahren zur Herstellung von Zeolith A.

@ Kristallines Zeolithpulver des Typs A wird als Phosphat-
substitut in Waschmitteln eingesetzt. Fir diesen Verwen-
dungszweck ist es vorteilhaft, wenn das kristalline Zeolithpul-
ver des Typs A einen definierten mittleren Teilchendurch-
messer 4, 3 bis 8, 5 pm sowie eine definierte enge Teilchen-
groBenverteilung aufweist.

Durch eine bestimmte Reihenfolge bei der Zugabe der
Reaktanten bei der Faliung des Zeolithen A werden diese
Erfordernisse des Produktes erfiilit. Dabei wird in eine Vorlage
aus Wasser Natriumaluminatiauge und Wasserglasidsung
gleichzeitig und anschiieBend nach einerldngeren Rihrphase

w= weitere Natriumaluminatlauge und weitere Wasserglaslé-
< sung hinzugegeben.

Der maximale Gritgehalt des erhaltenen Zeolithpulvers

(2] des Typs A betragt0,2 %.
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Verfahren zur Herstellung von Zeolith A

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung

von kristallinem Zeolithpulver des Typs A.

Zeolith A ist ein kristallines Alkalialuminiumsilikat
und entspricht in seiner Zusammensetzung der Formel
1,0 + 0,2 Mz/no :A1,0, : 1,85 + 0,5 8i0, . y H,0,
wobei M ein Metallkation, n seine Wertigkeit und y

ein Wert bis zu 6 bedeuten.

Zeolith A gewinnt in zunehmendem MaBe an Bedeutung

als Phosphat-Substitut in Waschmitteln. Fiir diesen
Anwendungszweck ist es wlinschenswert, daB das kristal-
line Zeolithpulver des Typs A eine mdglichst einheit-
liche Teilchengr&Be, d.h. eine mdglichst enge Teilchen-
gr6Benverteilungskurve aufweist.

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstel-
lung eines kristallinen Zeolithpulvers des Typs A mit
einem mittleren TeilchengréB8endurchmesser von 4,3 bis

8,5 um, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man
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in eine Vorlage aus 8 bis 10 Volumenteilen Wasser 2 bis
058 Volumenteile Natriumaluminatlauge mit einer Konzen-
tration von 50 bis 200, vorzugsweise 90 bis 150 g/1
Al,0, und 30 bis 150, vorzugsweise 60 bis 100 g/1 Na,©0
und 0,6 bis 3,5 Volumenteile Wasserglasldsung mit einer
Konzentration von 90 bis 120, vorzugsﬁeise 100 bis 110 g/1
10 Na,0 und 330 bis 380, vorzugsweise 340 bis 370 g/1 SiO,
gleichzeitig unter Rihren in einem Zeitraum von 5 bis 15
Minuten bei einerrTemperatur von 30°C bis 70°C hineingibt,
anschlieBend weitere 15 bis 35 Minuten riihrt, anschlieBend
unter Rihren weitere 8 bis 26 Volumenteile derselben Na=-
15 triumaluminatlauge wdhrend eines Zeitraumes von 3 bis 150
Minuten bei einer Temperatur von 30 bis 70°C hinzugibt,
dann wdhrend eines Zeitraumes von 3 bis 60 Minuten bei
einer Temperatur von 30 bis 70°C 1,1 bis 2,6 Volumenteile
derselben Wasserglasldsung unter Rithren hinzugibt, die
20 gesamte Reaktionsmischung bei einer Temperatur von 75 bis
110°C 20 bis 180 Minuten.nachrﬁhrt, abkiihlt, das kristal-

line Reaktionsprodukt abfiltriert und trocknet.

Das erfindungsgemdBe Verfahren weist den Vorteil auf,

25 daB sich innerhalb des angegebenen Bereiches des mittleren
Teilchendurchmessers von 4,3 bis 8,5 um jeder mittlere
Teilchendurchmesser einstellen 1&8t, wobgi das erﬂéltene
kristalline Zeolithpulver des Typs A einen Gritgehalt
(Teilchen grdBer 45 um nach'Mocker) von maximal 0,2 %

30 und ein Calciumbindevermdgen von mindestens 140 mg CaO/g

Zeolith aufweist.

35

3



0034693

01 80 121 Ms

Beispiel 1

05
In einem ReaktionsgefdB werden 10 1 Wasser vorgelegt.

In diese Vorlage werden gleichzeitig unter Riihren bei
einer Temperatur von 38°C 2 1 Natriumaluminatlauge
mit einer Konzentration von 138 g/1 Na,0 und 83 g/l

10 Al,0;, und 2,5 1 Wasserglasldsung mit einer Konzentra-
tion von 100 g/l Na,0 und 349 g/l 8102 wdhrend einer
Zeit von 10 Minuten eingegeben. AnschlieBend wird noch

weitere 30 Minuten gerihrt.

15 Danach werden beil einer Temperatur von 38°C und unter
Rihren weitere 18 1 Natriumaluminatlauge derselben Kon-
zentration wdhrend einer Zeit von 60 Minuten und gleich-r
zeitig weitere 2,5 1 Wasserglasldsung derselben Konzen-
tration w&hrend eines Zeitraumes von 30 Minuten hinzu-

20 gegeben.

AnschlieBend wird noch fiir 60 Minuten bei einer Tempera-

tur von 95°C nachgeriihrt.

25 Danach wird das Reaktionsgemisch abgekiihlt und das kristal-

line Produkt abfiltriert und getrocknet.

Das erhaltene kristalline Zeolithpulver des Typs A weist
einen mittleren Teilchendurchmesser von 6,2 um auf. D.h.,
30 bei der mittels der Coulter Counters gemessenen Teilchen-

verteilungskurve liegt der Wert fiir 50 % bei 6,2 um.

Fiir den Wert 10 um wird eine Menge von 4 % und fiir den
Wert 15 pm wird eine Menge von 2 % ermittelt.

35
Der Gritgehalt (Teilchen liber 45 um) betré&gt nach Mocker
0,014 %. Das Calciumbindevermdgen betrdgt 154 mg CaO/g Zeo-
lith.
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Patentanspruch

Verfahren zur Herstellung eines kristallinen Zeolith-
pulvers des Typs A mit einem mittleren Teilchendurch-
messer von 4,3 bis 8,5 um, dadurch gekénnzeichnet, daB

man in eine Vorlage aus 8 bis 10 Volumen-Teilen Wasser

2 bis 8 Volumenteile Natriumaluminatlaugé mit einer
Konzentration von 50 bis 200 g/1 A1203 und 30 bis

150 g/1 Na,0 und 0,6 bis 3,5 Volumenteile Wasserglas-
16sung mit einer Konzentration von 90 bis 120 g/l Na,O
und 330 bis 380 g/1 SiO, gleichzeitig unter Riihren in
einem Zeitraum von 5 bis 15 Minuten bei einer Temperatur
von 30 bis 70°C hinzugibt, anschlieBend weitere 15 bis

35 Minuten rihrt, anschlieBend unter Riithren weitere 8 bis

.26 Volumenteile derselben Natriumaluminatlauge wdhrend

eines Zeitraumes von 3 bis 150 Minuten bei einer Tempera-

tur von 30 bis 70°C hinzugibt, gleichzeitig oder an-
schlieBend wihrend eines Zeitraumes von 3 bis 60 Minuten
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bei einer Temperatur von 30 bis 70°C 1,1 bis 2,6
Volumenteile derselben Wasserglasldsung unter Riihren
hinzugibt, die gesamte Reaktionsmischung bei einer
Temperatur von 75 bis 110°C 20 bis 180 Minuten nach-
rithrt, abkiihlt, das kristalline Reaktionsprodukt ab-

filtriert und trocknet.
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